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ABSTRAK 
Gambut terbentuk dari berbagai bahan organik tanaman yang telah membusuk dan 
terdekomposisi. Gambut terbagi pada berbagai tingkat kematangan yaitu gambut fibrik dan 
hemik yang mengandung bahan humat salah satunya yaitu asam humat. Penelitian ini 
bertujuan untuk membandingkan perolehan asam humat dari gambut fibrik dan hemik melalui 
metode ekstraksi cair-cair menggunakan pelarut Metil-Isobutil Keton (MIBK) murni yang 
dianalisis menggunakan spektrofotometer UV-Vis. Hasil validasi metode meliputi akurasi, 
presisi, batas deteksi, batas kuantisasi, dan koefisien korelasi diperoleh masing-masing sebesar 
98,34%-101,77%, 1,11%-4,26%, 2,43 mg/L, 8,08 mg/L dan 0,998. Hasil karakterisasi 
menunjukkan adanya gugus-gugus fungsi pada asam humat hasil ektraksi yaitu vibrasi ulur N-H 
pada serapan 3757,33 cm-1, –OH fenolik dan ikatan H pada serapan 3425,58 cm-1, rentangan 
C-H alifatik pada serapan 2924,09 cm-1, rentangan C=O pada serapan 1712,79 cm-1, rentangan 
C=C aromatik pada serapan 1627,92 cm-1,dan rentangan C-O pada serapan 1265,30 cm-1. 
Hasil perolehan asam humat dalam gambut fibrik dan hemik masing-masing sebesar 0,18% 
dan 0,22%. Hasil perolehan asam humat dalam gambut hemik lebih besar dibandingkan asam 
humat dalam gambut fibrik.   
  
Kata kunci : Tanah gambut, ekstraksi cair-cair, MIBK, asam humat, spektrofotometer UV-Vis 
 
 
PENDAHULUAN 
Lahan gambut di Indonesia 
diperkirakan seluas 20,94 juta ha.  Salah 
satunya di Pulau Kalimantan seluas 5,77 
juta ha, khususnya Provinsi Kalimantan 
Barat mencapai 1,73 juta ha yang terdiri 
atas 1,21 juta ha gambut dengan 
kedalaman kurang dari 2 m dan 0,52 juta ha 
dengan kedalaman lebih dari 2 m 
(Wahyunto dkk., 2010). Gambut yang 
terbentuk terdiri atas berbagai bahan 
organik tanaman yang membusuk dan 
terdekomposisi pada berbagai tingkatan. 
Berdasarkan tingkat kematangan atau 
dekomposisi tanah gambut, semakin 
matang tanah gambut dapat dinyatakan 
kualitas tanah gambut tersebut semakin 
baik. Berdasarkan tingkat dekomposisinya 
gambut tergolong dalam gambut fibrik 
(dekomposisi awal), hemik (dekomposisi 
pertengahan) dan saprik (dekomposisi 
lanjut) (Noor, 1996). Sisa-sisa tumbuhan 
pada tanah gambut telah melapuk dengan 
sempurna sehingga kandungan senyawa 
organik khususnya asam humat dapat 
dikatakan semakin tinggi pada tanah 
gambut. Muzakky dkk. (2003) telah 
melakukan karakterisasi asam humat hasil 
ekstraksi cair-cair Na-Humat yang berasal 
dari tanah gambut dengan menggunakan 
pelarut metil-isobutil keton (MIBK). 
Penelitian ini dilakukan untuk 
menentukan kandungan asam humat pada 
tanah gambut fibrik dan hemik melalui 
metode ekstraksi cair-cair menggunakan 
pelarut MIBK. Karakterisasi asam humat 
hasil ekstraksi dilakukan dengan FTIR, 
pengukuran kandungan asam humat hasil 
ekstraksi dengan spektrofotometer UV-
Visible, serta validasi metode dengan 
parameter akurasi, presisi, linearitas, batas 
deteksi dan batas kuantisasi. 
 
METODOLOGI PENELITIAN 
Alat dan Bahan  
Alat yang digunakan pada penelitian ini 
adalah alat gelas laboratorium, batang 
pengaduk, corong pisah, FTIR, kertas 
saring, magnetik stirrer, neraca analitik, pH 
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meter, pipet tetes, pipet volume, saringan 
140 mesh,  dan spektrofotometer UV-Vis. 
Bahan yang digunakan pada penelitian 
ini adalah aquades, asam klorida, asam 
humat standar, natrium hidroksida, metil 
isobutil keton (MIBK), dan sampel gambut 
fibrik dan hemik. 
 
Prosedur Kerja 
Pembuatan Larutan Asam Humat 
Standar 1000 ppm 
     Asam humat standar ditimbang 
sebanyak 1 g (1000 mg). Kemudian 
dilarutkan dengan akuades dan ditepatkan 
hingga 1000 mL.  
 
Pembuatan Kurva Kalibrasi 
     Larutan asam humat standar 1000 ppm 
dipipet sebanyak 1,5 mL; 2 mL; 2,5 mL; 3 
mL dan 3,5 mL, ditepatkan hingga 50 mL 
dengan akuades. Masing-masing larutan 
memiliki konsentrasi sebesar 30 ppm, 40 
ppm, 50 ppm, 60 ppm, dan 70 ppm. 
Masing-masing larutan asam humat standar 
dengan konsentrasi yang berbeda dilakukan 
pengukuran menggunakan 
spektrofotometer UV-Vis pada panjang 
gelombang maksimum (dilakukan scanning 
panjang gelombang maksimum). 
 
Persiapan Tanah Gambut  
     Tanah gambut masing-masing sebanyak 
1 kg yang telah diambil pada kedalaman 0-
50 cm (fibrik) dan 50-100 cm (hemik) 
dibersihkan dan dikeringkan. Tanah gambut 
kering dihaluskan dengan ukuran 140 
mesh.  
 
Pembuatan Larutan Na-Humat (Muzakky 
et al., 2003 dan Biyantoro et al., 2006) 
     Tanah gambut yang telah dihaluskan, 
ditimbang sebanyak 1 g dan ditambahkan 
NaOH 0,15 M sebanyak 150 mL, diaduk 
dengan magnetic stirrer selama 2 jam dan 
disentrifugsi. Filtrat dan residu yang 
diperoleh dipisahkan dan diambil filtrat Na-
Humat.  
 
Ekstraksi Asam Humat 
     Larutan Na-Humat ditambahkan HCl 6 M 
hingga pH 1. Masing-masing larutan Na-
Humat sebanyak 30 mL dimasukkan ke 
dalam corong pisah yang didalamnya telah 
ada 22,5 mL MIBK. Setelah itu diekstraksi 
hingga terbentuk 2 fase (fase 1 dan fase 2). 
Fase 1 (posisi bawah) yang diperoleh 
dari hasil ekstraksi pertama ditambahkan 15 
mL NaOH 0,15 M dan diekstraksi kembali 
selama 15 menit hingga terbentuk 2 fase. 
Fase 2 (posisi atas) yang diperoleh dari 
hasil ekstraksi kedua ditambahkan HCl 
pekat hingga larutan keruh. Masing-masing 
fase 2 (cair alkalis) sebanyak 30 mL, 
kemudian dimasukkan ke dalam corong 
pisah yang didalamnya telah ada 22,5 mL 
MIBK dan diekstraksi kembali hingga tidak 
terbentuk gas dan terbentuk 2 fase yaitu 
fase organik berupa asam humat dan fase 
cair berupa MIBK.  
 
Karakterisasi Hasil Ekstraksi Tanah 
Gambut Fibrik dan Hemik  
     Fase organik (asam humat) hasil dari 
proses ekstraksi kedua yang berupa asam 
humat dikeringkan. Selanjutnya pada asam 
humat tersebut dilakukan karakterisasi 
menggunakan FTIR. 
 
Pengukuran Kadar Asam Humat 
(Muzakky et al., 2003 dan Biyantoro et 
al., 2006) 
Fase 2 (cair alkalis) dipipet sebanyak 1 
mL, diencerkan hingga 50 mL dengan 
akuades. Setelah dilakukan proses 
pengenceran, fase cair alkalis dianalisis 
menggunakan Spektrofotometri UV-Visible 
pada panjang gelombang maksimum.  
 
HASIL DAN PEMBAHASAN 
Preparasi Tanah Gambut Fibrik dan 
Hemik 
     Tanah gambut yang digunakan pada 
penelitian ini diperoleh di Jalan Sepakat 2, 
Desa Bansir Laut, Kecamatan Pontianak 
Tenggara, Kalimantan Barat. Pembuatan 
sampel gambut fibrik dan hemik halus 
dilakukan dengan cara gambut yang telah 
dibersihkan, dikeringanginkan kurang lebih 
selama satu minggu. Setelah gambut 
kering, gambut tersebut dihaluskan hingga 
ukuran 140 mesh agar memperoleh ukuran 
tanah gambut yang relatif seragam. 
 
Validasi Metode Pengukuran Asam 
Humat Standar Secara Spektrofotometri 
UV-Visible 
     Validasi metode merupakan penilaian 
yang dilakukan terhadap penelitian yang 
didasarkan pada parameter tertentu yang 
bertujuan untuk membuktikan bahwa 
JKK, Tahun 2016, Vol 5(4), halaman 29-34                          ISSN 2303-1077 
31 
 
parameter tersebut memenuhi syarat 
penggunaannya. Parameter analisis yang 
digunakan dalam validasi metode penelitian 
ini yakni akurasi, presisi, linearitas, batas 
deteksi, batas kuantisasi dan uji             t-
berpasangan. 
Pengukuran larutan asam humat standar 
dilakukan pada panjang gelombang 
maksimum yaitu 400 nm. Nilai absorbansi 
yang diperoleh dari panjang gelombang 400 
nm, dilakukan pembuatan kurva kalibrasi 
yang bertujuan untuk mengetahui 
kemampuan standar dalam mendeteksi 
asam humat yang terdapat pada tanah 
gambut fibrik dan hemik. 
Kurva kalibrasi memperoleh persamaan 
garis regresi y = 0,0152x–0,2979 dan 
koefisien korelasi (r) ≥ 0,98 yaitu 0,9981. 
Hasil regresi linear yang diperoleh, 
dilakukan perhitungan batas kepercayaan 
(confidence interval) untuk nilai slope dan 
intersep pada taraf kepercayaan 95%. Hasil 
batas kepercayaan untuk slope berkisar dari 
0,0139 hingga 0,0164 dan nilai batas 
kepercayaan untuk intersep berkisar -0,362 
hingga -0,234. Hasil batas kepercayaan 
yang diperoleh dapat disimpulkan bahwa 
nilai slope dan intersep dari kurva kalibrasi 
asam humat standar dapat diterima.  
 
Tabel 1 Validasi Metode Pengukuran Asam 
Humat Standar 
Validasi Metode 
Hasil atau Data yang 
Diperoleh 
Syarat 
Ketelitian 
(ICH,1995) 
Linearitas y = 0,0152x – 0,2979 - 
Koefisien 
Korelasi (r) 
0,9981 >0,9970 
Residual Sum of 
Squares (RSS) 
4,4 x 10
-4
 - 
Residual 
Standar 
Deviation (RSD) 
0,022 - 
Akurasi 98,3388% – 101,7743% 80% – 120 
% 
Presisi 1,1118 % – 4,2616 % 1% – 2% 
(teliti) 
Batas Deteksi 2,4253 mg/L - 
Batas Kuantisasi  8,0843 mg/L - 
 
Berdasarkan data validasi yang 
diperoleh, hasil batas deteksi dan batas 
kuantisasi diperoleh berturut-turut sebesar 
2,42 ppm dan 8,08 ppm. Hal ini 
menunjukkan bahwa kosentrasi terendah 
asam humat hasil ekstraksi gambut fibrik 
dan hemik yang mampu memberikan 
respon adalah 2,42 ppm. Konsentrasi 
terendah asam humat hasil ekstraksi 
gambut fibrik dan hemik yang masih dapat 
memenuhi kriteria akurasi dan presisi 
adalah 8,08 ppm.  
Metode spektrofotometri cahaya tampak 
(visible) yang digunakan merupakan 
metode yang mempunyai ketepatan 
(akurasi) yang baik yang ditunjukkan 
dengan hasil antara 98,34–101,77%. Presisi 
atau ketelitian metode ditunjukkan dengan 
nilai simpangan baku relatif (RSD) larutan 
asam humat standar diperoleh sebesar 
1,11–4,26%. Hasil simpangan baku relatif 
menunjukkan bahwa tingkat ketelitian 
pengukuran asam humat menggunakan 
spektrofotometer UV-Visible termasuk 
dalam kategori baik. Hal ini dikarenakan 
nilai simpangan baku relatif (RSD) yang 
diperoleh berkisar 2%>RSD<5%.  
 
Ekstraksi Cair-Cair Tanah Gambut Fibrik 
dan Hemik 
     Ekstraksi cair-cair adalah proses 
pemisahan satu atau lebih komponen dari 
suatu campuran homogen menggunakan 
pelarut cair berdasarkan perbedaan 
kelarutan. Penggunaan metode cair-cair 
pada penelitian ini bertujuan untuk 
memperoleh asam humat pada tanah 
gambut fibrik dan hemik dengan 
menggunakan pelarut metil-isobutil keton 
yang merupakan pelarut organik yang 
memiliki gugus fungsi berupa karbonil 
(C=O), dimana peran atom O yang lebih 
elektronegatif dan memiliki kelarutan dalam 
air yang rendah yaitu 1,9 g/100mL 
(Scheflan dan Jacobs, 1973; Weast, 1985; 
Mellan, 1977). 
Proses ekstraksi cair-cair menggunakan 
larutan Na-Humat dan pelarut MIBK. 
Senyawa humat dalam larutan Na-Humat 
dipisahkan secara bergantian berdasarkan 
kondisi pH antara fase cair dan fase 
organik. Semakin tingginya pH atau dalam 
kondisi basa, asam humat yang terdapat 
pada tanah gambut akan lebih mudah 
terionkan dan lebih mudah bereaksi dengan 
NaOH membentuk Na-Humat. Setelah 
terbentuk Na-Humat, dilakukan 
penambahan HCl 6M hingga pH 1 
menyebabkan asam humat akan semakin 
banyak tak terionkan sehingga asam humat 
yang terekstraksi oleh MIBK akan semakin 
banyak.  
Proses ekstraksi antara fase organik 
dengan MIBK terjadi ikatan hidrogen. Ikatan 
hidrogen merupakan ikatan yang terbentuk 
antara atom H pada molekul polar dan atom 
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berkeelektronegatifan tinggi pada molekul 
polar (Mulyono, 2006). Ikatan hidrogen yang 
terjadi pada proses ekstraksi dikarenakan 
atom O dari gugus karboksil dalam molekul 
MIBK mendonorkan pasangan elektronnya 
kepada atom H pada gugus OH dari COOH 
dan gugus OH fenolik dalam molekul asam 
humat (Muzakky dkk, 2003). 
 
 
Gambar 1 Ikatan hidrogen antara asam 
humat hasil ekstraksi dengan 
MIBK 
 
Karakterisasi Asam Humat Hasil 
Ekstraksi Cair-Cair Tanah Gambut Fibrik 
dan Hemik 
Hasil karakterisasi asam humat hasil 
ekstraksi cair-cair gambut fibrik dan hemik 
dengan menggunakan FTIR menunjukkan 
adanya pola yang sama dengan struktur 
asam humat standar.  
 
Gambar 2 Hasil karakterisasi asam humat    
standar dan asam humat hasil 
ekstraksi 
 
Pita-pita serapan muncul pada daerah 
3425,58 cm
-1 
dan 3441,01 cm-1 dengan 
absorpsi kuat menunjukkan bahwa pada 
daerah ini terjadi serapan rentang -OH. 
Rentangan –OH memberikan puncak lebar 
yang menunjukkan adanya ikatan hidrogen, 
namun tidak menutup kemungkinan bahwa 
pada daerah ini juga terdapat rentang N-H. 
Terjadinya serapan rentang -OH tersebut 
merupakan karakteristik senyawa humat 
karena adanya gugus fungsional fenolik (-
OH) dan alkoholik (-OH).  
 
Tabel 2 Bilangan Gelombang Asam Humat 
Standar dan Asam Humat Hasil 
Ekstraksi 
Bilangan gelombang (cm
-1
) 
Asam 
humat 
standar* 
Asam 
humat** 
Asam 
humat*** 
Gugus 
fungsi**** 
3695,61 3757,33 3757,33 
Vibrasi ulur 
N-H 
3425,58 3425,58 3441,01 
Rentangan 
OH, ikatan H 
2924,09 2924.09 2924,09 
Rentangan 
CH alifatik 
2862,36 2854,65 2854,65 
Ion 
karboksilat 
(COO
-
) 
2337,72 2337,72 2360,87 
OH 
karboksilat 
2276,00 2137,13 - Gugus C-H 
- 1705,07 1712,79 
Rentangan 
C=O dari 
COOH, 
keton dan 
kuinon 
1573,91 1627,92 1627,92 
Rentangan 
C=C 
aromatic 
1388,75 1404,18 1381,03 
Garam dari 
asam 
karboksilat 
1095,57 1265,30 1265,30 
Rentangan 
C-O ester, 
eter, dan 
fenol 
1033,85 - - 
Vibrasi 
bengkokan 
C-H aromatik 
(dalam 
bidang) 
910,40 925,83 - 
Vibrasi 
bengkokan 
C-H aromatik 
(luar bidang) 
540,07 578,64 594,08 
C-Cl (luar 
bidang) 
470,07 524,64 470,63 
C-S (luar 
bidang) 
424,24 - - 
Si-O (luar 
bidang) 
354,90 - - 
Cd-O (luar 
bidang) 
347,19 - - 
Vibrasi 
antara atom 
Fe dan O 
(luar bidang) 
*asam humat standar 
**asam humat hasil ekstraksi gambut fibrik 
***asam humat hasil ekstraksi gambut hemik 
**** (Sastrohamidjojo, 1992) 
 
Pita serapan 2924,09 cm-1 berupa 
rentang vibrasi yang asimetri khususnya 
pada rentang alifatis (C-H) dalam gugus 
metil dan atau metilen aktif yang biasanya 
dalam bentuk keton terkonjugasi dengan 
struktur sebagai (CO-CH₂-CO-). Pita 
serapan 2862,36 cm-1 dan 2854,65 cm-1 
                 = Asam Humat standar 
                 = Gambut Fibrik 
                 = Gambut Hemik 
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menunjukkan adanya keberadaan ion 
karboksilat (-COO-) dan pita serapan 
2337,72 cm-1 dan       2360,87 cm-1 
menunjukkan adanya gugus OH karboksilat.  
Serapan pita 1705,07 cm-1 dan        
1712,79 cm
-1 
menandakan adanya rentang 
C=C yang juga merupakan salah satu 
karakteristik spektra infra merah senyawa 
humat dan rentang C=C ini dapat berasal 
dari gugus keton, karboksilat maupun 
kuinon. Pita di daerah 1627,92 cm-1
 
menunjukkan adanya gugus aromatis (C=C) 
ikatan rangkap terkonjugasi dengan (C=O) 
dan atau (COO). Pita serapan 1388,75 cm-1 
menunjukkan adanya garam dari asam 
karboksilat dan pada daerah 1265,30 cm-1, 
1095,57 cm-1 dan 1033,85 cm-1 
menandakan adanya gugus C–O dari ester, 
eter, dan fenol (Muzzaky dkk., 2003 dan 
Sastrohamidjojo, 1992) 
 
Pengukuran Asam Humat dari Tanah 
Gambut Fibrik dan Hemik secara 
Spektrofotometri UV-Visible 
 Fase cair alkalis hasil ekstraksi tanah 
gambut dilakukan pengukuran secara 
Spektrofotometri UV-Visible yang bertujuan 
untuk mengetahui banyaknya kandungan 
asam humat pada tanah gambut tersebut. 
Pengukuran ini dilakukan menggunakan 
sinar tampak atau di daerah visible dengan 
panjang gelombang 400 nm. 
Pengukuran dilakukan sebanyak tiga 
kali (triplo) yang bertujuan untuk 
memperoleh ketelitian yang tinggi. Dengan 
menggunakan persamaan Y = 0,0152x–
0,2979 dan proses pengenceran, perolehan 
konsentrasi asam humat pada tanah 
gambut fibrik dan hemik sebesar 1848,4 
ppm dan 2198,14 ppm. Kandungan asam 
humat pada gambut fibrik lebih kecil 
dibandingkan kandungan asam humat pada 
gambut hemik yaitu sebesar 0,18% dan 
0,22%.  
Setelah diperoleh masing–masing 
kandungan asam humat pada tanah gambut 
fibrik dan hemik, dilakukan uji t–
berpasangan yang bertujuan untuk 
membandingkan perolehan kandungan 
rata–rata asam humat yang terdapat di dua 
sampel yaitu gambut fibrik dan gambut 
hemik. Nilai thitung yang diperoleh sebesar 
10,421 dan ttabel(0,05) sebesar 2,9200 
(Kusnandar, 2004). Hasil yang diperoleh 
dapat dinyatakan bahwa thitung > ttabel, 
sehingga dapat disimpulkan bahwa berbeda 
secara signifikan pada kandungan asam 
humat dalam gambut fibrik dan hemik. 
   
SIMPULAN 
     Berdasarkan hasil penelitian yang telah 
dilakukan, maka dapat disimpulkan bahwa 
validasi metode analisis untuk pengukuran 
asam humat menggunakan 
spektrofotometer UV-Visible diperoleh 
akurasi sebesar 98,34%-101,77%, presisi 
sebesar 1,11%-4,26%, batas deteksi 2,43 
mg/L, batas kuantisasi 8,08 mg/L dan 
koefisien korelasi sebesar 0,9981. Hasil 
karakterisasi asam humat hasil ekstraksi 
cair-cair tanah gambut fibrik dan hemik 
dengan menggunakan FTIR menunjukkan 
adanya kesamaan gugus fungsi dengan 
asam  humat standar dan  hasil perolehan 
asam humat dalam gambut fibrik lebih kecil 
dari gambut hemik, masing-masing sebesar 
0,18% dan 0,22%.   
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